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Feinteiliges geschdumtes Harzmaterial.

@ Aufgeschiumte Teilchen aus einem vernetzten Poly-

olefin-Harz, wobei jedes Teilchen einheitlich kugel-
férmig ist und einen mittleren Durchmesser von 1,4 bis
5,5 mm, ein mittleres Schiumungsverhiltnis von 18 bis 37
und einen Zusammendriickungskoeffizienten von 1,6 x
107 bis 4,0 x 10 besitzt, werden durch 2-stufige Schiu-
mungsoperationen hergestellt.

Sie eignen sich fiir verschiedene Zwecke, z.B. fiir Fil-
termaterial, Polster-Fiillstoffe und insbesondere fiir die
Herstellung von Formteilen mit verengten Bereichen, wo-
bei ausgezeichnete Formstiicke entstehen, die eine glatte
Oberfliche ohne Méngel an Eck- oder Randteilen besitzen.
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PATENTANSPRUCHE ses feinteiligen Harzmaterials und auf dessen Verwendung zur
1. Feinteiliges Harzmaterial, bestehend aus geschiumten Herstellung von Formteilen.
Teilchen aus vernetztem Polyolefinharz, die im wesentlichen Schaumstoffteilchen aus einem vernetzten Polyolefinharz

kugelférmig, elastisch und federnd, rieselféhig und freifliessend, ~ werden zur Zeit in erster Linie zur Herstellung von Formteilen
gleichmissig in der Teilchengrdsse und in Hohlformen formbar s oder Polstermaterialien verwendet. In neuerer Zeit werden sie
sind, wobei jedes Teilchen eine Struktur aufweist, die im we- als Fiillmaterial fiir ausgestopfte Teile oder fiir Kissen oder Pol-
sentlichen aus geschlossenen Zellen ohne Zwischenrdume be- ster verwendet. Ferner lisst man die Schaumstoffteilchen in
steht, und die Teilchen eine mittlere Grosse von 1,4 bis 5,5mm,  grosser Menge in einer Losung schwimmen, wodurch sie die
ein mittleres Schaumungsverhiltnis von 18 bis 37, bezogenauf  gel6sten Stoffe auf ihrer Oberfléche absorbieren, wodurch der
das urspriingliche Volumen der nicht geschdumten Harzteil-  10geldste Stoff vom Losungsmittel abgetrennt wird. Nach Gewin-
chen, und einen Zusammendriickungskoeffizienten von 1,6 X nung des an den Schaumstoffteilchen absorbierten geldsten
10~ 3 bis 4,0 X 10~ 3 haben, bestimmt nach der Formel S/(R X  Stoffs werden die Schaumstoffteilchen fiir die Wiederverwen-
F), worin S die Gesamtenergie fiir die Zusammendriickung un-  dung regeneriert. Die verschiedensten Anwendungen ein-

ter einem Druck von 10 N/cm2, R das mittlere Schéumungsver-  schliesslich der vorstehend genannten Filtration sind zur Zeit in
hiltnis und F das Fliessvermogen der geschiumten Teilchen aus 15 der Entwicklung.

vernetztem Polyolefinharz ist. Es ist bekannt, Schaumstoffteilchen aus einem vernetzten

2. Feinteiliges Harzmaterial nach Anspruch 1, dadurch ge- Polyolefinharz aus einem als Grundharz dienenden Polyolefin-
kennzeichnet, dass das Polyolefinharz Polyéthylen ist. harz herzustellen, beispielsweise aus der JP-OS 26 435/1972.

3. Feinteiliges Harzmaterial nach Anspruch 2, dadurch ge-  Esist ferner bekannt, Formteile durch Einfiillen dieser Schaum-
kennzeichnet, dass das Polyithylen ein Polyithylen von niedri- 20stoffteilchen in einen Formhohlraum und Erhitzen herzustellen,
ger Dichte von 0,910 bis 0,930 g/cm? ist. wobei Formteile, die der Form des Hohlraums entsprechen, er-

4. Feinteiliges Harzmaterial nach einem der Anspriiche 1 bis halten werden. Dieses Verfahren wird in der US-PS 3 504 068
3, dadurch gekennzeichnet, dass die mittlere Teilchengrosse im  undinden JP-AS 34 391/1973 und 22 951/1976 beschrieben.

Bereich von 2,0 bis 4,5 mm, das mittlere Schaumungsverhiltnis Die nach bekannten Verfahren hergestellten Schaumstoff-
im Bereich von 23 bis 32 und der Zusammendriickungskoeffi- 25 teilchen weisen Nachteile auf, z.B. Unterschiede im Auftrieb
zient im Bereich von 2,2 X 1073 bis 3,6 X 1073 liegen. oder in der Schwimmfihigkeit, Unterschiede in der Absorption
5. Verfahren zur Herstellung von feinteiligem Harzmaterial, ~von gelsten Stoffen zwischen den Teilchen oder Verlust des
bestehend aus geschiumten Teilchen aus vernetztem Polyole- Filtervermdgens durch ungleichmissige Deformierung der Teil-
finharz nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man chen unter Druck bei Verwendung in Filtermaterialien und 6rt-
zuerst Teilchen aus einem vernetzten Polyolefinharz, dieein 30 liche Deformierung im Verlauf der Zeit bei Verwendung als
Treibmittel enthalten, bis zu einem mittleren Schdumungsver- Fiillmaterial in ausgestopiten Formteilen. Aus diesem Grunde
hiltnis von 3 bis 9 verschdumt, den in dieser Weise vorge- sind die Anwendungen auf diesem Gebiet weniger fortgeschrit-
schiumten Teilchen Schaumfzhigkeit verleiht und die vorge- . ten. Wenn ferner Formteile aus den bekannten Schaumstoffteil-

schiumten Teilchen weiter bis zu einem mittleren Schaumungs-  chen hergestellt werden sollen, ist die Verschmelzung zwischen
verhiltnis von 18 bis 37 verschiumt, wobei das mittlere Schiu- 35 den Teilchen in den inneren Teilen von dickeren Formteilen

mungsverhiltnis auf das urspriingliche Volumen der nicht ver- schlecht, wihrend Fehlstellen an den Ecken oder Kanten von

schiumten Harzteilchen bezogen ist. Formteilen von geringerer Dicke vorhanden sind. Ferner ist es
6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, vollig unméglich, die Pressdauer fiir die Herstellung dieser

dass man den vorgeschiumten Teilchen Schaumfahigkeit ver- Formteile zu verkiirzen.

leiht, indem man die vorgeschiumten Teilchen mit einem anor- 40 Gegenstand der Erfindung ist das im Patentanspruch 1 defi-

ganischen Gas, das hauptséchlich aus Stickstoff besteht, unter nierte, feinteilige Harzmaterial.

Druck imprégniert. Die Schaumstoffteilchen des erfindungsgeméssen Harzma-
7. Verwendung von feinteiligem Harzmaterial nach An- terials sind beispielsweise als Filtermaterialien mit ausgezeich-

spruch 1 zur Herstellung von Formteilen, dadurch gekennzeich-  netem Filtrationsvermégen, giinstiger Druckverformung sowie
net, dass man zur Herstellung von Formteilen mit einem mittle- 45 gutem Absorptionsvermdgen fiir geldste Stoffe geeignet, weisen
ren Raumgewicht von 0,12 — 0,028 g/cm? und einer Stauchhérte  ausreichende Haltbarkeit fiir hiufige Wiederverwendungen auf
pro g/cm? bei 25% Zusammendriickung von 140 — 180 n/ cm?, und erméglichen leichte Isolierung und Abtrennung der gelo-
deren Oberfliche im wesentlichen glatt ohne Fehlstellen anden  sten Stoffe, wenn sie beispielsweise in Filtrationsmaschinen ver-

Ecken und Kanten, selbst an schmalen Teilen ist, und die aus wendet werden, in denen geldste Stoffe aus dem Losungsmittel
verschéumten Teilchen aus vernetztem Polyolefinharz bestehen, 50 durch einfache Beriihrung zwischen der Losung und den Teil-
die zusammenhiéngend und innig miteinander verklebt sind, chen, d.h. durch Absorption der geldsten Stoffe aus der Losung
dem feinteiligen Harzmaterial nach Anspruch 1 Schiumféhig- auf der Oberfliche der Teilchen abgetrennt werden.

keit verleiht und das erhaltene Material dann unter Hitzeeinwir- Die beschriebenen Schaumstoffteilchen eignen sich als Fiill-
kung in einer Hohlform formt. materialien fiir Kissen und Polstermaterialien mit ausgezeichne-

8. Verwendung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, 55 ter Anpassung an den menschlichen Kérper ohne das Gefiihl
dass man den geschiumten Teilchen des feinteiligen Harzmate-  der Unbehaglichkeit sowie als Fiillmaterialien fiir ausgestopfte
rials Schiumungsfhigkeit verleiht, indem man sie auf 40-80%  Formteile, die nicht schrumpfen oder sich im Verlauf der Zeit
ihres urspriinglichen Volumens zusammendriickt, die Teilchen  teilweise deformieren.
dann im zusammengedriickten Zustand in eine Hohlform fiillt, Das erfindungsgemiisse feinteilige Harzmaterial kann nach
die die Teilchen einschliesst, jedoch nicht dicht abgeschlossen  © einem Verfahren, das wirksamer ist als alle bekannten Verfah-
ist, und die Formgebung dann unter Hitzeeinwirkung vornimmt. ~ ren, bei verkiirzter Pressdauer zu Formteilen verarbeitet wer-

den, die selbst in ihren diinneren Teilen ausreichendes Polste-

rungsvermdgen bei ausgezeichneter Reproduzierbarkeit der

Form an den Ecken- oder Randteilen des Formteils aufweisen.
65 Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist das im Patentan-

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein feinteiliges spruch 5 definierte Verfahren zur Herstellung des vorstehend
Harzmaterial, das aus geschdumten Teilchen eines vernetzien beschriebenen, neuen, feinteiligen Harzmaterials.
Polyolefinharzes besteht, auf ein Verfahren zur Herstellung die- Gegenstand der Erfindung ist ferner die im Patentanspruch
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7 definierte Verwendung des beschriebenen Harzmaterials zur diinnen Teil von 3 bis 6 mm, bei ausgezeichneter Wiedergabe

Herstellung von Formteilen. der gewiinschten Form des Formhohlraums herzustellen.

Dieses Verfahren ist wirksamer durchfiihrbar als bekannte Der wahre Mechanismus, nach dem der Zusammendriik-
Verfahren und ermdglicht die Herstellung von Produkten mit kungskoeffizient sich auf die Formgebung in einer Hohlform
verbesserten Eigenschaften. 5 auswirkt, muss noch geklirt werden. Die vorstehenden Ergeb-

Die beschriebenen Schaumstoffteilchen des erfindungsge- nisse lassen darauf schliessen, dass die geschdumten Teilchen
missen feinteiligen Harzmaterials miissen die folgenden Vor- zum Zeitpunkt des Einfiillens in eine Hohlform selbst in einem
aussetzungen erfiillen: engen Raum durch ausreichende Deformierung der Teilchen

a) Sie miissen kugelformig sein und im wesentlichen gleich-  unter Druck eng gepackt sein miissen. Ferner miissen die Teil-
missige Grosse aufweisen. 10 chen wihrend der Formgebung unter der Einwirkung von Wiir-

b) Ihre mittlere Grisse im Bereich von 1,4 bis 5,5 mm ist me unter dem verhéltnisméssig niedrigen Druck des zum Erhit-
entscheidend wichtig. zen verwendeten Dampfes ausreichend deformiert werden, wo-

¢) Jedes Teilchen ist innen mit einer Anzahl von geschlosse- ~ durch Zwischenriume zwischen den Teilchen, die den Durch-
nen Zellen ausgefiillt und frei von Zwischenrdumen. gang des Wasserdampfes tief in den Hohlraum der Form ermég-

d) Das mittlere Schiumungsverhaltnis der Teilchen, bezo- 15 lichen, gebildet werden und gleichzeitige Ausdehnung der ge-
gen auf das Volumen der als Ausgangsmaterial verwendeten, schdumten Teilchen bewirkt wird. Der Zusammendriickungsko-
nicht geschiumten Harzteilchen, im Bereich von 18 bis 37 ist effizient selbst ist somit das eigentliche Kriterium der ausge-
entscheidend wichtig. schdumten Teilchen fiir die Ausbildung einer ausreichenden

¢) Der Zusammendriickungskoeffizient der Teilchenim Be-  Deformierung unter einer bestimmten #dusseren Kraft.
reich von 1,6 X 1072 bis 4,0 X 10~ *ist entscheidend wichtig. 20  Das Herstellungsverfahren gemiss der Erfindung ist durch

Der Erfindung liegt die Feststellung zu Grunde, dass die die zweistufige Schdumung gekennzeichnet, namlich (A) die
vorstehenden Bedingungen (a) bis (¢) in Kombination wichtig primére Schiumung, bei der die Teilchen aus vernetztem Poly-
sind, um den ausgezeichneten Effekt der Erfindung zu erzielen.  olefinharz zuerst bis zu einem Schdumungsverhiltnis von etwa 3
Eine Festlegung auf eine Theorie ist nicht beabsichtigt, jedoch bis 9 geschdumt werden, und (B) die sekundére Schdumung, bei
wird angenommen, dass diese Parameter aus den folgenden 25 der die vorgeschdumten Teilchen, nachdem ihnen Schaumbar-
Griinden notwendig sind: Wenn die Teilchen nicht die unter (a)  keit verlichen worden ist, bis zu einem Schaumungsverhiltnis

" geforderte gleichmassige Grosse haben, trennen sie sich wih- von 18 bis 37, bezogen auf das urspriingliche Volumen des nicht

rend des Forderns mit Luft in verschiedene Grossenklassen, wo- — ausgeschiumten Harzes, weiter geschdumt werden. Hierdurch
durch die Varianzbreite grosser wird. Die Bedingungen (b), (c)  ergibt sich ein grosstechnisch durchfiihrbares wirtschaftliches
und (d) sind die Mindestvoraussetzungen, die notwendig sind, 30 Verfahren zur Herstellung von stark geschidumten Teilchen aus
damit der Wert von (e) in den bestimmten Bereich féllt. Wenn einem vernetzten Polyolefinharz mit einem Schiumungsverhlt-
jedoch die Bedingungen (b), (c) und (d) erfiillt sind, folgt hier- nis von 18 bis 37. Bei den bekannten Verfahren war es schwie-
aus nicht unbedingt, dass der Wert von (e) in den vorgeschriebe-  rig, die Schiumungsbedingungen beispielsweise fiir die Beherr-
nen Bereich fillt. Der Parameter (e) ist somit ein Faktor, der die  schung der zwangsliufig selbst bei der gleichen Produktions-
Struktur der geschdumten Teilchen darstellt und bisher nicht 35 charge eintretenden Varianz oder Streuung des Schiumungs-
geklirt worden ist. Nachstehend sei ausfiihrlich auf die Funktion verhéltnisses der hergestellten Teilchen festzusetzen. Das Ver-

des Zusammendriickungskoeffizienten (e) eingegangen. Die fahren gemiss der Erfindung erméglicht die Herstellung von
Teilchen mit einem Zusammendriickungskoeffizienten von we-  Schaumstoffteilchen mit den vorstehend genannten Eigenschaf-
niger als 1,6 X 10~ 2 bilden wiihrend des Einfiillens in einen ten durch gleichbleibendes Schiumen bis zu Gréssen von nur

Hohlraum zwangslaufig Teilchenbriicken, wodurch das erhalte- 40 1,4 bis 5,5 mm bei einem Verschdumungsverhiltnis von 18 bis
ne geformte Produkt am diinnwandigen Teil einen nicht ausge- 37, das bisher schwierig erreichbar war, und ferner gleichmiissi-
fiillten Raum enthélt und die Reproduzierbarkeit der Form an ges Verschdumen in einer solchen Weise, dass der Zusammen-
den Eck- oder Kantenteilen des geformten Produkts verschlech-  driickungskoeffizient der verschiumten Teilchen im Bereich
tert wird. Ferner ist bei einem geformten Produkt, das aus die- von 1,6 X 10~ 3bis 4,0 x 10~3 liegt.

sen Teilchen hergestellt wird, die Festigkeit der Verschmelzung 45 Wenn beim priméren Schiumen (A) das Schdumungsver-
zwischen den inneren Teilen an den dicken Wandteilen schlech-  héltnis kleiner ist als 3, ist vor der Verleihung der Schiumbar-

ter, so dass keine guten Formteile mit hohem Polsterungsver- keit in der anschliessenden Stufe eine zu lange Zeit erforderlich,
mogen erhalten werden. Andererseits besteht bei Teilchenmit  so dass das Verfahren unwirtschaftlich ist. Ferner weisen stark
einem iiber 4,0 X 10~ 3 liegenden Wert die Neigung, dass die geschdumte Teilchen, die aus einem solchen niedrigen Schiu-
Teilchen in der Nihe der Oberfliche des Formteils verschmol- 50 mungsgrad erhalten werden, den Nachteil grosserer Varianzen
zen sind, wihrend die Schdumung der inneren Teilchen verzo- oder Streuungsbreiten auf. Angesichts der bereits genannten
gert wird, wodurch sich fiir das erhaltene Formteil Nachteile, unerldsslichen Voraussetzung hinsichtlich der Wirtschaftlichkeit

z.B. darin gebildete Hohlrdume, ungiinstige Verénderungen der  und der Varianz liegt das Schiumungsverhltnis bei der primi-
Festigkeit der Verschmelzung zwischen den inneren Teilen oder  ren Schidumung (A) zweckmissig im Bereich von 4 bis 7.
Schrumpfung nach der Abkiihlung des Formteils, ergeben. Fer- 55
ner erweisen sich die Teilchen mit einem Zusammendriickungs-
koeffizienten im Bereich von 1,6 X 1073 bis 4,0 X 10~ 3 als
vorteilhafter, weil das Pressen selbst bei einer verhéltnismassig
niedrigen Temperatur wihrend des Heisspressens in kurzer Zeit
beendet sein kann, so dass eine Verkiirzung der Pressdauer 60
maglich ist.

Um gleichzeitig wirtschaftlich befriedigende Ergebnisse zu
erzielen, haben die Schaumstoffteilchen gemiss der Erfindung
vorzugsweise einen mittleren Teilchendurchmesser von 2 bis
4,5 mm, ein mittleres Ausschdumungsverhéltnis von 23 bis 32 65 Die nach dem beschriebenen Verfahren hergestellten ge-
und einen Zusammendriickungskoeffizienten von 2,2 X 10~3 schdumten Teilchen aus vernetztem Polyolefinharz weisen eine
bis 3,6 X 1073, Unter Verwendung dieser Teilchen istes mdg-  aus geschlossenen Zellen bestehende Struktur auf, in der bei-
lich, Formteile mit komplizierter Form beispielsweise mit einem  spielsweise der Anteil der geschlossenen Zellen 85% oder mehr

Der Grad der Schdumung der in der Stufe (A) geschdumten
Teilchen zu den in der Stufe (B) geschdumten Teilchen wird
zweckmadssig in Abhingigkeit vom gewiinschten Schdumungs-
verhiltnis der in der Stufe (B) herzustellenden Teilchen ge-
wihlt. Vom Standpunkt der Erzielung einer moglichst geringen
Varianz oder Streuungsbreite und eines wirtschaftlich hohen
Schaumungsgrades sollte das fiir jede der Stufen (A) und (B) zu
wihlende Schdumungsverhéltnis nicht grosser sein als 9 bzw. 10
und vorzugsweise 3 bis 8 betragen. )
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betrigt und die Zellen eine Grésse haben, die 25 bis 400 Zellen/  weise ergeben sich beim Abfiillen der geschdumten Teilchen in

mm? entspricht. Sicke, die mit gleichen Gewichtsmengen der abgezogenen Teil-
Es scheint eine enge Beziehung zwischen der Art des ver- chen gefiillt werden, grosse Volumenschwankungen, die Form-
netzten Polyolefinharzes und den erforderlichen Stufen des teile mit Raumgewichten in einem weiten Bereich ergeben. Bei

Verfahrens gemiss der Erfindung, bei dem zuerst ausgeschéum- s der Herstellung von Formteilen in einem System, in dem ein

te Teilchen mit niedrigerem Schiumungsverhaltnis und geringer ~ Vorratsbunker fiir die geschdumten Teilchen (oder ein Behil-
Varianz oder Streuungsbreite gebildet werden und, nachdem ter, in dem die Schiumfihigkeit verliehen wird) und eine Hohl-
den Teilchen geniigend Schiiumbarkeit verlichen worden ist, die  form mit einer Leitung verbunden sind, treten starke Schwan-
Teilchen weiter zu gleichmiissigen, stark geschdumten Teilchen  kungen in der Dichte der geformten Produkte auf, so dass das
weiter geschdumt werden, zu bestehen. Vernetzte Polyolefin- 10 gewiinschte Polstervermégen nicht erzielt wird.

harze vermdgen gasférmige Materialien schlecht zuriickzuhal- Im Gegensatz zu Polystyrolharzen kann im allgemeinen das
ten und sind von kristalliner Natur, so dass nur ein enger Tem-  im Polyolefinharz eingeschlossene gasférmige Material unter
peraturbereich fiir die Schiumung verfiigbar ist. Es ist daher den Verschdumungsbedingungen nicht darin gehalten werden,
schwierig, den Teilchen gleichméssig eine Schiumbarkeit zu vielmehr entweicht es in sehr kurzer Zeit daraus. Dieses Merk-
verleihen, durch die die Schiumung auf das 10fache oder gros- 15 mal ist ferner von der Verteilung der gasférmigen Materialien in
sere Volumen in einem Arbeitsgang vervollsténdigt wird, und den Teilchen (z. B. von der Verteilung unter den Einzelteilchen
schwierig, die den Teilchen verliehene Schaumfahigkeit gleich-  oder der Verteilung langs der Querschnittsfliche jedes Teil-
miissig in eine Kraft zur Ausdehnung auf das zehnfache oder chens) abhingig, so dass die gasformigen Materialien moglichst
mehr umzuwandeln. gleichmissig durch geeignete Wahl der Bedingungen zur Durch-

Uberraschenderweise wird beim Verfahren gemiss der Er- 20 dringung des Polyolefinharzes mit den gasférmigen Materialien
findung ein bisher vollig unbekannter Zusammendriickungsko-  und zum Verschdumen des Harzes verteilt werden miissen. Da
effizient den hergesteliten Schaumstoffteilchen aus vernetztem  andererseits Polyolefinharze kristallin sind, ist der Bereich der
Polyolefinharz verliehen, die eine gleichmissige Verteilung so-  Temperaturen, bei denen die zum Verschdumen der Harzteil-
wie eine gleichmissige Grosse der Zellen aufweisen. Fernerer-  chen geeignete Viskositdt optimal ist, sehr eng. Der Tempera-
moglicht das Verfahren gemiss der Erfindung die bisher als 25 turbereich kann durch Vernetzen der Polyolefinharze nicht nen-
schwierig geltende Herstellung von stark geschéumten kleinen nenswert erweitert werden. Demgemass kann das zum Ver-
Teilchen aus vernetztem Polyolefinharz. schiumen dienende Gas nicht wirksam ausgenutzt werden,

Zur Durchfithrung der priméren Schiumung in der Stufe wenn die Harze unter Bedingungen verschdumt werden, die im
(A) oder zur Verleihung der Schiumfahigkeit in der Stufe (B) Vergleich zur Verschdumung von Polystyrolharzen sehr streng
kann ein hauptsichlich aus Stickstoff, im allgemeinen aus Luft 30 sind. Durch den genannten engen Bereich der Temperaturen
oder Stickstoff bestehendes anorganisches Gas oder ein fliichti-  ergeben sich nachteilige Auswirkungen auf die Verteilung der
ges organisches Treibmittel, z.B. ein Kohlenwasserstoff oder ha-  Verschiumung des Harzes, z.B. die Verteilung der Verschéu-
logenierter Kohlenwasserstoff, der in den Teilchen enthaltenist. mung auf die Teilchen und die Zellgrossenverteilung in jedem

(z.B. durch Imprégnieren unter Erhitzen unter Druck in die Teilchen.

Teilchen eingearbeitet wird), verwendet werden, um ihnen 35 Beiden vorstehend genannten bekannten Verfahren scheint
Schiumfihigkeit zu verleihen, worauf sie geschdumt werden, diesen Erwigungen wenig Aufmerksamkeit gewidmet worden
um die gewiinschte Ausdehnung zu erreichen. Vorzugsweise zu sein mit dem Ergebnis, dass Schwankungen in der Dichte und
wird die prim#re Schdumung in der Stufe (A) des Verfahrens im Teilchenvolumen der erhaltenen geschdumten Teilchen

gemiss der Erfindung durchgefiihrt, indem die Harzteilchen mit  durch Klassierung der Teilchen mit verschiedenen Grdssen und
einem fliissigen organischen Treibmittel impréigniert werden, so 40 Dichten wihrend des Forderns weiter gesteigert werden. Diese

dass das Treibmittel in den Teilchen enthalten ist, und die im- Varianz oder Streuung in der Teilchengrdsse oder -dichte ist
pragnierten Teilchen dann durch Erhitzen geschdumt werden, erstmals als ernstes Problem erkannt und bei der grosstechni-
wobei vorgeschiumte Teilchen erhalten werden. Ferner kann schen Herstellung von Schaumstoffteilchen untersucht worden.
die Schaumfihigkeit den vorgeschdumten Teilchen in der an- Dieses Problem tritt besonders deutlich auf, wenn gasformige

schliessenden Stufe (B) vorzugsweise verlichen werden, indem 45 Materialien unter einem Druck von 9,8 bar oder mehr einge-
die vorgeschiiumten Teilchen in einer aus einem anorganischen  fiihrt und die Verschumung bis zu einem Verschdumungsver-

Gas bestehenden Atmosphire unter hohem Druck (etwa 4,9 hiltnis von mehr als 10 in einem Arbeitsgang durchgefiihrt wird.
bar) und hoher Temperatur (z.B. etwa 80 °C) gehalten werden, ~ Das Verfahren geméss der Erfindung weist die vorstehend ge-
wodurch das anorganische Gas in die Zellen der vorgeschium- nannten Nachteile nicht auf und ist daher im grosstechnischen
ten Teilchen gepresst wird, die dann durch Erhitzen geschumt 50 Massstab vorteilhait durchftihrbar.

werden. Durch Anwendung der vorstehend beschriebenen ver- Die beschriebenen geschdumten Teilchen aus vernetztem
schiedenen Schiumungsmethoden fiir die Stufen (A) und (B) Polyolefinharz kénnen sehr vorteilhaft fiir die Formgebung in
sind giinstigere Ergebnisse erzielbar. Dies ist vielleicht darauf Hohlformen verwendet werden, wobei ausgezeichnete Formtei-

zuriickzufiihren, dass in der Stufe (A) ein fliissiges organisches le leicht herstellbar sind. Unter Verwendung der vorstehend
Treibmittel durch Imprignierung tief in die Kernteile der star- 55 beschriebenen geschdumten Teilchen kdnnen, nachdem den
ren Teilchen eingefiihrt wird, d.h. die Teilchen durchimpri- Teilchen Schiumfihigkeit verliehen worden ist, neuartige
gniert werden, wodurch gleichméssiges Verschdumen mdoglich Schaumstoffteile durch Pressen in einer Hohlform unter Erhit-
ist, wihrend in der Stufe (B) das Verschdumen unter Bedingun-  zen nach iiblichen Verfahren hergestellt werden. Wie beispiels-
gen, die von Einfliissen der latenten Warme usw. freisind, voll-  weise in Beispiel 3 der US-PS 3 504 068 beschrieben, konnen

endet wird. 60 die geschiiumten Polyolefinteilchen unter Druck durch Erhitzen
Im Vergleich zu dem vorstehend beschriebenen Verfahren auf 100 °C oder mehr geschrumpft, die geschrumpften Teilchen
gemilss der Erfindung sind die bekannten Verfahren in der unter Druck in eine Hohlform gefiillt werden, worauf der Druck
grosstechnischen Durchfiihrung unbefriedigend. Beispielsweise  auf Normaldruck entspannt wird und die Teilchen verschdumt
treten bei grosstechnischem Betrieb, bei dem eine Anzahl von werden, wodurch ein Formteil durch Verschmelzung zwischen
grossen Geféissen mit einem Fassungsvermdgen von 20 m? ver- 65 den Teilchen entsteht. Bei einem anderen Verfahren, das in
wendet werden, die mit Rohrleitungen fiir den Transport der Spalte 6, Zeile 55, bis Spalte 7, Zeile 7 der genannten Patent-
Grundharzteilchen und der geschdumten Teilchen durch Luft schrift beschrieben wird, werden erhitzte geschéumte Polyole-

miteinander verbunden sind, mehrere Nachteile auf. Beispiels-  finteilchen in eine Hohlform gefiillt, wodurch der Druck in der



Hohlform zur Zusammendriickung der Teilchen erhéht wird,
worauf das Volumen des Hohlraums bei gleichzeitiger Entspan-
nung des Drucks im Hohlraum auf Normaldruck verringert
wird, wodurch die Teilchen verschiumt werden und zu einem
Formteil verschmelzen. Bei diesen Verfahren konnen nur
Formteile erhalten werden, die ein erheblich niedrigeres Schiu-
mungsverhiltnis (d.h. eine hohere Dichte oder ein hoheres
Raumgewicht) haben als die verwendeten geschiumten Teil-
chen. Diese Verfahren erméglichen nur die Herstellung von
Formteilen, die ein erheblich njedrigeres Verschdumungsver-

hélnis (d.h. eine hohere Dichte oder ein hitheres Raumgewicht)

haben als die eingesetzten geschiumten Teilchen. Ferner ist auf

Grund der Uberfiihrung oder Zusammendriickung der erhitzten

Teilchen das Aussehen der erhaltenen Formteile schlecht, und
es ist ausserdem unmdglich, Formteile mit komplizierten For-
men oder gutem Polstervermdgen herzustellen.

Bei einem anderen bekannten, in der japanischen Auslege-
schrift 22 951/1976 beschriebenen Verfahren werden ge-
schdumte Teilchen aus einem vernetzten Polyolefinharz in einer
anorganischen Gasatmosphire bei erhShter Temperatur unter
hohem Druck gehalten, wodurch das anorganische Gas in die
Zellen der geschaumten Teilchen gepresst und der Innendruck
der Zellen erh6ht wird (wodurch den Teilchen Schiumvermé-
gen verliehen wird). Die Teilchen werden dann zur Abkiihlung
herausgenommen und unmittelbar (wobei Aufrechterhaltung
des Innendrucks erforderlich ist) in eine Hohlform gefiillt, die
anschliessend erhitzt wird, wodurch die Teilchen unter Bildung
des Formteils geschiumt werden. Dieses Verfahren weist je-
doch in der Praxis Nachteile bei der Verformung von Harzen,
z.B. vernetzten Polyolefinen, auf, da die darin eingepressten
Gase leicht entweichen. Bei den meisten grosstechnischen Ver-
fahren stimmt die Fahigkeit des Verfahrens zur Verleihung der
Schaumfahigkeit nicht unbedingt mit derjenigen des Formge-
bungsverfahrens, bei dem die Teilchen verarbeitet werden,
liberein. Beispielsweise ist es oft erforderlich, die Teilchen, de-
nen Schiiumfhigkeit verlichen worden ist, als Rohmaterial zu

lagern, wodurch ein grosser Aufwand an Arbeit oder Kosten fiir

die Aufrechterhaltung der Schiumfzhigkeit erforderlich ist.
Ferner wird die Massenproduktion im grosstechnischen Mass-
stab durch das Erfordernis, dass der Prozess zur Verleihung der
Schiumféhigkeit und der Formgebungsprozess rdumlich eng
beieinanderliegen, im wesentlichen unméglich gemacht. Ferner
liegt der entscheidend wichtige Nachteil dieses Verfahrens in
der Schwierigkeit, das Ausmass der verlichenen (oder aufrecht
zu erhaltenden) Schdumfhigkeit zu erkennen. Aus diesem
Grunde ist es sehr schwierig, die Verschdumung in der Hohl-
form, die weitgehend von der Schéumfihigkeit abhéngt, zu re-
gulieren, so dass sich erhebliche Schwankungen in den herge-
stellten Schaumformteilen ergeben.

Die Erfindung ist ferner auf die Verwendung der vorstehend 50

beschriebenen geschdumten Teilchen aus vernetztem Polyolefin
zur Herstellung von Formteilen gerichtet. In einer bevorzugten
Ausfiihrungsform werden die geschiiumten Teilchen aus ver-
netztem Polyolefinharz auf 40 bis 80% des urspriinglichen Vo-
lumens der Teilchen unter Erhitzen oder bei normaler Tempe-
ratur zusammengepresst, die in dieser Weise zusammengepress-
ten Teilchen in eine Hohlform, in der nach dem Fiillen Normal-
druck oder leichter Uberdruck herrschen kann, gefiillt und die
Teilchen in der Hohlform mit Wasserdampf bei 110 bis 130 °C
direkt erhitzt. In gewissen Féllen kénnen die erhaltenen Form-
teile in einer Trockenkammer, die auf eine geeignete Tempera-
tur eingestellt ist, gehalten werden.

Das beschriebene Verfahren zur Herstellung von Formtei-
len hat gegeniiber bekannten Verfahren die folgenden Vorteile:
1) Die Presszeit kann verkiirzt werden, weil die Formge-
bung bei einer niedrigeren Temperatur wihrend einer kiirzeren

Zeit moglich ist.
2) Das Formgebungsverfahren ist einfach und besteht aus
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einer wirtschaftlicheren und wirksameren Kombination von
Stufen, da die geschdumten Teilchen unmittelbar vor der Form-
gebung lediglich zusammengepresst und in eine Hohlform ge-
fiillt werden.

s 3)Die Formteile weisen gleichmissige Qualitiit auf, weil
keine periodische Anderung der Schiumbarkeit der geschiium-
ten Teilchen auftritt.

4) Produkte mit geringerer Dicke oder mit komplizierten
Formen kdnnen hergestellt werden, weil die geschiumten Teil-
10 chen im zusammengepressten Zustand in die Hohlform gefiillt
werden, ohne dass sie erhitzt werden.

5) Aufgrund der ausgezeichneten Gleichmissigkeit und
Verschmelzung der in die Hohlform gefiillten Teilchen weist das
erhaltene Produkt ausgezeichnetes Polstervermdgen auf.

Diese Vorteile kdnnen durch geeignete Wahl des Zusam-
mendriickungskoeffizienten der zu verwendenden geschiumten
Teilchen noch vergréssert werden. Durch den Druck des Was-
serdampfes, der zum direkten Erhitzen der geschidumten Teil-
chen in eine Hohlform auf etwa 110 °C bis 130 °C verwendet
20 wird, werden die geschdumten Teilchen selbst unter Druck in

geeigneter Weise deformiert, um den Wasserdampf bis in das
Innere der Hohlform eindringen zu lassen, wodurch die gesam-
ten geschdumten Teilchen in der Hohlform im wesentlichen der
gleichen Hitze ausgesetzt werden und gleichzeitig in kurzer Zeit
25 verschdumt werden. Ferner kann eine niedrigere Temperatur
zum Erhitzen der Form angewandt werden, so dass auch die
Abkiihlzeit verkiirzt wird.
Die beschriebenen geschiumten Teilchen aus vernetztem
Polyolefinharz konnen zu Produkten geformt werden, die eben-
30 falls neu sind, aus geschiumten Teilchen aus vernetztem Poly-
olefinharz bestehen, die zu einem Stiick zwischen den ge-
schéumten Teilchen dicht miteinander verklebt sind. Das Form-
teil hat eine durchschnittliche Dichte oder ein Raumgewicht von
0,12 bis 0,028 g/cm? und eine Stauchhiirte bei 25% Zusammen-
35 driickung, pro Dichteeinheit (g/cm?®) von 140 bis 180 N/cm? und
ist an der Oberfliche glatt im wesentlichen ohne Defekte an den
Ecken oder Kanten selbst an diinnen Teilen, z.B. bei einem
Formteil, das wenigstens einen Teil mit einer Dicke von wenig-
stens 3 bis 6 mm aufweist.

Als Poleolefinharze werden fiir die Zwecke der Exfindung
beispielsweise Athylenhomopolymere, z.B. Polyithylen von ho-
her Dichte, Polyéthylen von mittlerer Dichte oder Polyithylen
von niedriger Dichte oder ihre Gemische, und Athylencopoly-
merisate mit einem Athylengehalt von 80% oder mehr, z.B.

15

40

45 Athylen-Vinylacetat-Copolymerisate, Athylen-Acrylsiure-

ester-Copolymerisate und Athylen-Methacrylséiureester-Copo-

lymerisate, verwendet. Der Schmelzindex des verwendeten Po-

lyolefinharzes unterliegt keiner besonderen Begrenzung, liegt

jedoch im allgemeinen im Bereich von 1,0 bis 45.

Die Vernetzung des Polyolefinharzes, aus dem die als Aus-
gangsmaterial dienenden Teilchen aus vernetztem Polyolefin-
harz bestehen, kann nach beliebigen iiblichen bekannten Ver-
fahren unter Verwendung von Vernetzungsmitteln, z.B. organi-
schen Peroxyden, oder durch Elektronenbestrahlung erfolgen.
55 Fiir den grosstechnischen Betrieb wird vorzugsweise ein organi-

sches Peroxyd, z.B. Dicumylperoxyd, 2,5-Dimethyl (2,5-di-t-
butylperoxy)hexen-3,2 oder a-Dimethyl-o-methyl -a-dthyl-

benzylperoxyd, als Vernetzungsmittel verwendet, Die Menge
dieses Vernetzungsmittels wird zweckmissig in Abhingigkeit

60 von den Reaktionsbedingungen, dem verwendeten Polyolefin-
harz und verschiedenen gewiinschten Eigenschaften des ge-
schdumten Produkts gewihlt, liegt jedoch im allgemeinen im
Bereich von 0,35 bis 1,5 Gew.-%, bezogen auf das Harz. Die
Vernetzungsreaktion kann in beliebiger iiblicher Weise, z.B.

65 durch Dispergieren und Erhitzen der das organische Peroxyd
enthaltenden Harzteilchen in einem wissrigen Medium durch-
gefiihrt werden. Die vernetzten Harzteilchen sind kugelformig
oder haben die Form von Zylindergranulat, das durch Erhitzen
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in die Kugelform iiberfiihrt werden kann. Ihre durchschnittliche

ten Teilchen darstellen, zu Deformierung durch eine dussere

Grosse, ausgedriickt als Kugeldurchmesser, betrégt im allgemei-  Kraft, insbesondere die Neigung zu Deformierung durch die

nen 0,5 bis 2,1 mm. Der Gelgehalt des erhaltenen vernetzten
Harzes betrigt vom Standpunkt erwiinschter Verschdumungs-
eigenschaften zweckmissig 30 bis 70 %.

Die beschriebenen geschdumten Teilchen aus vernetziem
Polyolefinharz und die daraus hergestellten Formteile konnen
ausserdem Pigmente oder andere darin dispergierte Zusatzstof-
fe enthalten, die den als Ausgangsmaterial verwendeten Harzen
zugesetzt oder auf die Oberfldchen der geschdumten Teilchen
oder Formteile aufgebracht oder geschichtet werden.

Nachstehend werden die hier gebrauchten Ausdriicke defi-
niert und die Priif- und Messmethoden ausfiihrlich beschrieben.

1) Teilchendurchmesser

Die geschiumten Teilchen werden projiziert (10fache Ver-
grosserung), und der Durchmesser des Aussenkreises, der das
projizierte Bild beriihrt, wird fiir jeweils 100 Teilchen oder
mehr gemessen und als durchschnittlicher Durchmesser be-
rechnet.

2) Zusammendriickungskoeffizient
Dieser Koeffizient wird mit Hilfe der folgenden Formel er-
mittelt:

V4 driickungskoeffizient = ———
usammendriickungskoeffizie: RXTE

Hierin ist S die Gesamtenergie fiir die Zusammendriickung
unter einem Druck von 1 bar.

Geschiumte Teilchen werden in Wasser in einem Messzy-
linder getaucht, der mit Luft unter Druck gebracht werden
kann, um das Volumen (V) der geschdumten Teilchen zu mes-
sen. Dann wird die Luft in den Messzylinder komprimiert z.B.
auf 0,3 oder 0,5 bar worauf der Luftdruck (P) und das zusam-
mengedriickte Volumen (V) der geschéumten Teilchen gemes-
sen werden. Durch Wiederholung der gleichen Massnahmen
nach Erhhung des Drucks (P) in bestimmten regelméssigen
Abstinden wird die Beziehung zwischen dem Kompressions-
druck (P bar) und dem Zusammendriickungsgrad (V,— V)/V,
bestimmt, wobei die in der Zeichnung dargestellte Kurve erhal-

ten wird. Dann wird die Gesamtenergie fiir die Zusammendriik-

kung unter Einwirkung von 1 bar an dieser Kurve durch Inte-
gration entsprechend der Fliche S gemessen. Die Zeichnung
zeigt ein Beispiel, bei dem die Kurve unter Verdnderung des
Kompressionsdrucks P in Absténden von 0,5 bar erhalten
wurde).

R (durchschnittliches Schiumungsverhdlinis)
Das Gewicht W (g) der geschéumten Teilchen wird genau

ermittelt. Die Teilchen werden in Wasser in einem Messzylinder

getaucht, um das Volumen (V in cm®) zu messen. Das Raumge-
wicht oder die Dichte wird aus o; = W/V bestimmt. Die Teil-
chen werden in einer Stickstoffatmosphére 30 Minuten lang bei
160 °C erhitzt, worauf das Raumgewicht oder die Dichte g, des
entgasten Harzes bestimmt wird. Das Schéumungsverhéltnis
wird aus p,/0; berechnet, wobei Bruchteile von 0,5 oder mehr
als ganze Zahl angesehen werden und der Rest unberiicksichtigt
bleibt.

F (Fliessfdhigkeit)

Die geschaumten Teilchen werden 30 Minuten lang in einer
Stickstoffatmosphiire bei 160 °C erhitzt. Das erhaltene entgaste
Harz wird der Messung unter Verwendung eines Fliesstesters
mit einem Durchmesser von 1 mm und einer Lénge von 6 mm

(flacher Eintritt) unter einer Belastung von 150 kg bei 180 °C (5

Minuten lang vorerhitzt) unterworfen. Die Fliessféhigkeit des
Harzes wird als Fallgeschwindigkeit des Kolbens (cm/min.) an-
gegeben. Die Fliessfahigkeit des Harzes ist ein charakteristi-
scher Wert, der die Neigung des Harzfilms, den die geschdum-

Temperatur und die dynamische Kraft des Heizmediums beim
Pressen in der Hohlform darstellt. Bei den in den Beispielen

s beschriebenen Versuchen wurde der Fliesstester der Firma Shi-
maza Manufacturing Co., Japan, verwendet.

3) Formbarkeit oder Verpressbarkeit
Eine Testform in Kastenform mit einer Grosse von 300 X

10600 X 80 mm und einer Dicke des Bodens von 8 mm und einer

Dicke der Aussenwinde von 25 mm mit Trennwénden (eine in

Lingsrichtung und 24 in Seitenrichtung) mit einer Dicke von je

6 mm und einer Hohe von je 25 mm wird hergestellt. Der Grad

der Ausfiillung in den abgetrennten Teilen und der Ausfiillung
15in den Kantenteilen des Kastenbodens sowie die Dauer des

Heisspressens werden ermittelt.

Fiillung an schmalen Teilen
Proben, die im Abstand von 10 mm von der Oberseite der
20 abgetrennten Teile in der vorstehend beschriebenen Testform
geschnitten sind, werden in Wasser getaucht, um ihr Volumen
zu messen. Der Prozentsatz relativ zum theoretischen Formvo-
lumen wird bestimmt. Die Ergebnisse werden wie folgt be-

wertet:
25

Bewer- Fiillung in %

tung

o 98% oder mehr .
30A weniger als 98 %, 90% oder mehr

X weniger als 90%

Formenfiillung an Kantenteilen
Die Zahl der Fehlstellen von 2 mm oder mehr pro 300 mm
35 Kantenlinie wird gezihlt und wie folgt bewertet:

Bewer- Fiillungsgrad (Zahl der

tung Fehlstellen pro 300 mm)
400 weniger als 10

A 10 oder mehr, weniger als 25

X 25 oder mehr

Formgebungszeit

45 Die Formgebung erfolgt unter Veréinderung der gesamten

Heizzeit fiir das Erhitzen einer Seite (maximaler Dampfdruck
0,3 bar) und fiir das Erhitzen beider Seiten (maximaler Wasser-
dampfdruck 1,0 bar), um die Mindestdauer des Erhitzens in der
Form zu ermitteln, bevor Pressfehler, z.B. Schrumpfung oder

50 Einfallstellen, in dem geformten Produkt erscheinen. Die Be-
wertung erfolgt in der nachstehend beschriebenen Weise. Die
Anwesenheit von Einfallstellen oder Mulden ist festzustellen,
wenn das Verhéltnis des Volumens des geformten Produkts,
gemessen nach Stehenlassen fiir 24 Stunden nach der Formge-

55 bung, zum Volumen des Hohlraums der Form weniger als 0,8
betrigt.

Bewert- Ausheizzeit in der Form, s
tung

60
O weniger als 15
A - 15 oder mehr, weniger als 20
X 20 oder mehr

65 4) Qualitiit des geformten Produkts
Das geformte Produkt wird auf Aussehen, innere Ver-
schmelzung und Verschmelzung an schmalen Teilen bewertet.
Aussehen: Die Zahl von Fehlstellen einer Tiefe von 2 mm
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oder mehr wird am flachen Teil des geformten Produkts ermit-  Anteil der geschlos- AW

telt und wie folgt bewertet: senen Zellen in % 1 V= (Wid) X 100
Bewer- Aussehen AW = Gewichtszunahme nach Eintauchen in Wasser (g)
tung Zahl von Fehlstellen/100 cn?® 5V = Volumen der Teilchen (cm?)
W = Urspriingliches Gewicht der Teilchen (g)
0 weniger als 3 d = Dichte des Harzes der Teilchen (g/cm?)
A 4 bis 20
X 21 oder mehr 9) Schmelzindex (M.1I.)gemiss ASTM D-1238-65T
10

Innere Verschmelzung: Der Aussenwandteil der vorstehend  10) Varianz im Schiumungsverhiitnis der geschiumten Teilchen
beschriebenen Testform wird abgeschnitten und bis zu einer Willkiirlich von der Charge genommene Proben von je 50 g
Tiefe von 5 cm 24 Stunden lang in Wasser getaucht, herausge- werden mit einem Messinstrument von Siebtyp zur Bestimmung

nommen, an der Oberfliche mit Athanol gewaschen, 1 Stunde der Teilchendurchmesserverteilung klassiert. Das durchschnitt-
lang bei 35 °C getrocknet und gewogen. Die aufgesaugte Was- 15 liche Schdumungsverhiltnis (T) der Teilchen auf dem Sieb, auf

sermenge pro Volumeneinheit der Probe wird berechnet und dem die grosste Menge der Teilchen zuriickbleibt, das durch-
wie folgt bewertet: schnittliche Schdumungsverhaltnis (M) aller geschiumten Teil-
chen, die grosser sind als die auf dem Sieb zuriickgebliebenen
Bewer- Wasseraufsaugung (Vol.-%) Teilchen, und das durchschnittliche Schaumungsverhiltnis (N)
tung 20 aller geschdumten Teilchen, die kleiner sind als die auf dem
genannten Sieb zuriickgebliebenen Teilchen, werden bestimmt.
o weniger als 0,4 %
A 0,4% oder mehr, weniger als 1,2% Varianz im Schdumungsverhiltnis = X 100 (%)
X 1,2% oder mehr
25 Die nachstehenden Teil- und prozentualen Konzentrationsan-
Verschmelzung an schmalen Teilen gaben sind gewichtsmassig,
Die abgeflachten Abschnitte des geformten Produkts wer-
den abgeschnitten. Thre Zugfestigkeit wird gemessen Beispiel 1
und wie folgt bewertet: 100 Teile Polyithylen von niedriger Dichte in Granulatform
) 30 (Dichte 0,921 g/cm®, Schmelzindex 2,5) und 0,45 Teile Dicu-
Bewer- Varianz' der mylperoxyd werden in Wasser in Gegenwart eines Dispersions-
tung Zugfestigkeit (n=10) stabilisators dispergiert. Die Dispersion wird innerhalb von 2
. Stunden auf 160 °C erhitzt und dann 30 Minuten lang bei
0] weniger als 10% 160 °C gehalten, wobei vernetzte Polyéithylenharzteilchen, die
A 10-20% 35 im wesentlichen kugelformig sind und einen Teilchendurchmes-
X mehr als 20% ser von 0,7 mm und einen Gelgehalt von 55 % haben, erhalten
Maximaler Wert — minimaler Wert werden.
* Varianz = - — X 100 Die in der beschriebenen Weise hergestellten Teilchen wer-
Mittlere Festigkeit den dann mit Dichlordifluormethan im Uberschuss bei 80 °C 30
40 Minuten lang unter einem Druck von 26,5 bar behandelt, wobei
5) Gesamtbewertung sie mit 15% Dichlordifluormethan durchimprigniert werden.
Bewer- Die imprignierten Teilchen werden geschiumt, indem sie mit
tung Wasserdampf von 120 °C 14 Sekunden lang behandelt werden,
© fiir alle gepriiften Eigenschaften O wobei vorgeschdumte Teilchen aus venetztem Polyithylen mit
(0] nicht mehr als drei Bewertungen A ohne Bewer- 45 einem Schdumungsverhéltnis von 4 erhalten werden.
tung X Die vorgeschiumten Teilchen werden 4 Stunden lang in
A 4 oder mehr Bewertungen A, keine Bewertung X~ Druckluft von 8,83 bar, bei 70 °C gehalten, wodurch Luft in die
X wenigstens eine Bewertung X vorgeschidumten Teilchen gepresst wird. Anschliessend werden

sie verschdumt, indem sie mit Wasserdampf 12 Sekunden lang
50 auf 107 °C erhitzt werden, wobei geschdumte Teilchen mit

6) Gelgehalt einem Schaumungsverhiltnis von 23 erhalten werden.

Die Harzteilchen werden in Toluol getaucht und 24 Stunden Die verschdumten Teilchen werden eine Woche lang bei
lang am Riickfluss erhitzt. Der Extraktriickstand wird in Gew.% normaler Temperatur unter Normaldruck stehen gelassen und
angegeben. haben dann einen Zusammendriickungskoeffizienten von 3,5 X

551073 (S-Wert = 0,25, Fliessfhigkeit des Harzes = 3,1). Ihr
7) Grosse der Zellen der geschiumten Teilchen Teilchendurchmesser betrigt 2 mm.

Das geschdumte Teilchen wird durchgeschnitten. Die Die verschdumten Teilchen werden unmittelbar vor dem
Schnittfléche wird unter dem Mikroskop beobachtet, wobeidie  Einfiillen in eine Hohlform auf 65% ihres urspriinglichen Volu-
Zahl der Zellen pro mm? an 5 Stellen ermittelt wird. Aus der mens zusammengedriickt und unter Hitzeeinwirkung verformt,
Zahl der Zellen wird der Durchschnittswert berechnet. 60 wihrend sie in der Hohlform im zusammengedriickten Zustand

eingeschlossen sind. Die Formbarkeit und die Qualit4t des
8) Anteil der geschlossenen Zellen in % Formteils werden bewertet. Eine Presse vom Typ «<ECHO-120»

Die geschdumten Teilchen werden in eine wéissrige Losung, ~ (Hersteller Toyo Metal and Machinery Co., Japan) wird ver-
deren Oberflichenspannung durch Zusatz eines Tensids herab- ~ wendet. Das geformte Produkt hat ein mittleres Schiumungs-
gesetzt worden ist, 24 Stunden lang bei 23 °C getaucht und dann 95 verhltnis von 24, eine Formenfiillung am schmalen Teil von
zur Entfernung des an der Oberfliche haftenden Wassers mit 98% und 5 Fehlstellen am Kantenteil. Die Formgebungszeit
Athylalkohol gewaschen und getrocknet, worauf die Gewichts- betrégt 10 Sekunden (maximaler Wasserdampfdruck 0,98 bar);
4nderung ermittelt wird. Aussehen, ausgedriickt als Zahl der Fehlstellen: 3 ; Verschmel-
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zung im Innern (Wasseraufsaugung) 0,2%; Verschmelzungam  ten Polyithylenharzteilchen von verschiedener Grosse und mit
schmalen Teil (ausgedriickt als Zugfestigkeit) 33,35+ 1,47 X verschiedenen Schiumungsverhiltnissen der vorgeschiumten
102 N/mm?. Die Ergebnisse der Bewertung sind in Tabelle 1 Teilchen hergestellt wurden. Bei den Versuchen 4, 5, 6, 8, 10

(Versuch 1) genannt. und 11 wurde jedoch Polyithylen von niedriger Dichte (Dichte
In Tabelle 1 sind ferner die Eigenschaften und Ergebnisse 50,915 g/cm?, Schmelzindex 20) als Ausgangsmaterial ver-
der Bewertung verschiedener geschiumter Teilchen genannt, wendet.

die in der vorstehend beschriebenen Weise, jedoch mit vernetz-

Tabelle 1
Geschidumte Formbarkeit
Teilchen Formenfiillung Qualitiit des Formteils
Verschmelzung
Versuch @* R+ R¥*x giwix C#***+% Schma- Kanten- Press-  Aus- innen am Gesamt-
Nr. mm mm X 10° ler teil dauer sehen schma-  bewer-
Teil lenTeil tung
1 0.7 4.1 23 2.0 35 o o 0 o (0] 0] ©
2 14 73 23 39 2.2 o o 0] 0] (0] 0] ©
3 1.5 9.0 27 45 22 (¢} (0] o o] (0] o ©
4 1.0 9.0 32 3.1 3.6 0 0] o 0] (6] o ©
5 1.4 9.0 32 4.5 2.5 0 o 0} O O 0 ©
6 0.5 6.5 18 1.4 3.1 (0] 0o 0] 0O A 0] 0]
7 2.1 9.0 18 5.5 1.6 A 0, o] A o A 0]
8 0.5 35 22 1.4 4.0 0 (6] 0] 0 A 0] o
9 1.8 6.3 29 5.5 1.6 A 0] 0 A (0] A o
10 1.0 9.0 37 33 4.0 O 0o o 0 A (0] o]
11 1.7 5.4 37 5.5 2.5 A O 0] A o A 0
) (@, = Teilchendurchmesser des vernetzten Harzes;
#¥) R, = Schiumungsverhiltnis der vorgeschiumten Teilchen;
#+f) R = Schaumungsverhiltnis der geschdumten Teilchen;
#xix)  (§ = Teilchendurchmesser der geschdumten Teilchen;
xek4%) C = Zusammendriickungskoeffizient
Vergleichsversuch 1 an schmalen Teilen 98 %; Zahl der Fehistellen an den Kanten-
7u 100 Teilen der auf die in Beispiel 1 beschriebene Weise  teilen = 10; Pressdauer 13 Sekunden; Aussehen, ausgedriickt
hergestellten Teilchen aus vernetztem Polyéthylen mit einem als Zahl der Fehistellen = 4; innere Verschmelzung = 0,6%
Teilchendurchmesser von 1,5 mm werden 20 Teile Dichlordi- (Wasserabsorption); Verschmelzung am schmalen Teil, ausge-

fluormethan gegeben, worauf die Imprégnierungsbehandlung  *° driickt als Zugfestigkeit: 30,4 + 1,96 X 102 N/mm?. Die
eine Stunde lang bei 80 °C durchgefiihrt wird. Hierbei werden Ergebnisse dieser Bewertung sind in Tabelle 2 (Versuch 1) ge-
schiumbare Teilchen, die 15% Dichlordifluormethan enthalten, —nanat.

erhalten. Verschiedene geschdumte Teilchen werden auf die vorste-
Diese Teilchen werden 14 Sekunden lang mit Wasserdampf ~ hend beschriebene Weise aus vernetzten Harzteilchen unter-
auf 125 °C erhitzt, wobei geschaumte Teilchen mit einem 45 schiedlicher Grosse hergestelit. Die Ergebnisse der Bewertung

Schiumungsverhaltnis von 13 und einem Teilchendurchmesser dieser Teilchen sind ebenfalls in Tabelle 2 genannt. Bei den

von 3,5 mm erhalten werden. Die erhaltenen geschéumten Teil- ~ Versuchen 5 bis 9 hat das als Ausgangsmaterial verwendete
chen haben einen Zusammendriickungskoeffizienten von 1,2 X Polyéthylen eine Dichte von 0,915 g/cm? und einen Schmelz-
1073 (S = 0,048, Fliesstahigkeit des Harzes = 3,1). Der Ver- index von 20. Bei den Versuchen S und 7 werden die geschdum-
such zur Bewertung der Formbarkeit und der Qualitéit des ge- 50 ten Teilchen durch dhnliche zweistufige Verschiumung, wie in
formten Produkts hat die folgenden Exrgebnisse: Formenfiillung ~ Beispiel 1 beschrieben, hergestelt.

Tabelle IT
Geschdumte Formbarkeit
Teilchen Formenfiillung Qualitat des Formteils
Verschmelzung
Versuch @,* R** R @**#*  C**»*x Schma- Kanten- Press- Aus- innen am Gesamt-
Nr. mm mm X 10®  ler teil dauer schen schma-  bewer-
Teil lenTeil tung
1 1.5 - 13 3.5 1.2 O A (0] A A A A
2 2.0 - 20 55 1.0 A A A A X A X
3 2.0 - 29 6.0 1.3 X (6] A A A X X
4 2.1 - 28 6.5 0.9 X A X A A X X
5 0.5 2.5 13 1.2 34 0] (@) (0} O X A X
6 0.4 - 22 1.2 42 (6] (0] O A X A X
7 0.9 12 37 3.0 4.2 (0] O @) A X A X



Tabelle I (Fortsetzung)
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Geschdumte Formbarkeit
Teilchen Formenfiillung Qualitit des Formteils
Verschmelzung
Versuch @ * R**  R***  g*sxx  Caxxx Schma-  Kanten- Press- Aus- am Gesamt-
Nr. mm mm X103 ler teil dauer sehen schma-  bewer-
Teil lenTeil tung
8 1.1 - 39 3.7 4.0 o (0} 0] A A X
9 1.7 - 39 5.9 2.3 A (0] A A A A
D, = Teilchendurchmesser des vernetzten Harzes;
)R, = Schaumungsverhiltnis der vorgeschiumten Teilchen;
¥R = Schdumungsverhiltnis der geschdumten Teilchen;
***¥)@ = Teilchendurchmesser der geschiumten Teilchen;
*#4¥)C = Zusammendriickungskoeffizient

Beispiel 2

Unter Verwendung eines Polyéthylens von niedriger Dichte
(Dichte 0,921 g/cm?, Schmelzindex 3,5) werden vernetzte
Harzteilchen mit einem Durchmesser von 1 mm auf die in Bei-
spiel 1 beschriebene Weise hergestelit. Aus den vernetzten
Harzteilchen werden verschiedene vorgeschiumte Teilchen mit
verschiedenen Schdumungsverhaltnissen hergestellt, aus denen
dann durch weitere Verschiumung geschiumte Teilchen herge-
stellt werden. Die Schdumungsverhiltnisse der geschumten
Teilchen, die Varianzen der Schiumungsverhiltnisse und die

Tabelle 3
Versuch- Schdumungsverhiltnis ~ Schiumungs-
Nr. bei Vorschiumung verhiltnis
1 10 37
2 10 35
3 9.0 37
4 9.0 35
5 9.0 32
6 7.0 37
7 7.0 32
8 7.0 23
9 7.0 18
10 4.0 23
11 4.0 18
12 3.0 18
13 3.0 13
14 2.3 21
Beispiel 3

Unter Verwendung verschiedener Polyolefinharze wurden
die nachstehend beschriebenen geschiumten Teilchen herge-
stellt:

1) Ein Polyithylen von hoher Dichte (Dichte = 0,951
g/cm’* Schmelzindex = 10) wird zu im wesentlichen kugelformi-
gen Teilchen geformt. Diese Teilchen werden mit Elektronen-
strahlen behandelt, wobei vernetzte Polyithylenteilchen mit ei-
nem Gelgehalt von 40% erhalten werden. Anschliessend wer-
den die vernetzten Polyithylenteilchen bei 40 °C eine Stunde
lang unter Druck mit Dichlortetrafluorithan imprigniert, wor-
auf sie 20 Sekunden lang mit Wasserdampf auf 140 °C erhitzt
werden, wobei primir geschiumte Teilchen mit einem Schiiu-
mungsverhdltnis von 7 erhalten werden. Diese primére ge-
schiumten Teilchen werden 8 Stunden lang bei 90 °C in einer
Luftatmosphire unter einem Druck von 9,3 bar gehalten, wo-
durch die Luft in die Teilchen gepresst wird. Anschliessend wer-
den die Teilchen 15 Sekunden lang mit Wasserdampf auf 140 °C
erhitzt, wobei sekundér geschumte Teilchen mit einem Schiiu-

Zusammendriickungskoeffizienten sind in Tabelle 3 genannt.

Wie die Ergebnisse in Tabelle 3 zeigen, ist es vorzuziehen,
zuerst die Teilchen bis zu einem Schiumungsverhiltnis von 3 bis
9 vorzuschiumen und dann die vorgeschiumten Teilchen bis zu
einem Schdumungsverhltnis von 18 bis 37 zu verschiumen, um
die Varianz oder Streuungsbreite im Schdumungsverhiltnis
kleiner zu gestalten. Vorzugsweise wird zuerst auf ein Schiu-
mungsverhaltnis von 4 bis 7 und dann auf ein Schaumungsver-
héltnis von 18 bis 37 verschiumt.

Geschiumte Teilchen
Varianz, % Zusammendriickungs-
koeffizient X 103
40 3.5
38 3.0
20 4.0
18 3.6
11 2.5
14 4.0
10 35
8.5 22
9.2 3.0
9.3 2.6
11 1.6
18 2.4
15 1.4
36 1.0

50

mungsverhéltnis von 24 erhalten werden. Diese geschiumten
Teilchen haben die in Tabelle 4 genannten Eigenschaften.
2) Unter Verwendung der in Tabelle 4 genannten Harze
werden verschiedene geschiumte Teilchen auf die vorstehend in
53 Absatz (1) beschriebene Weise hergestellt. Die folgenden Heiz-
bedingungen werden fiir die Verschaumung der verschiedenen
Harze angewendet:

Polyithylen (Dichte 0,915 g/cm?

60 Schmelzindes 10) 10 bis 20 S auf 120 °C
Polyithylen (Dichte 0,921 g/cm?
Schmelzindex 3,5) 10 bis 20 S auf 120 °C
Polyithylen (Dichte 0,926 g/cm?
Schmelzindex 20) 10 bis 20 S auf 120 °C
85 Methylacrylat (10%)-Athylen
(90%), Schmelzindex 3,0 10 bis 20 S auf 125 °C

Vinylacetat (10%) - Athylen (90%)

Schmelzindex 2,5) 10~15 S auf 90 °C



636 112

Die gemiss Beispiel 1 hergestellten vorgeschéumten Teil-
chen werden unter den nachstehend genannten Bedingungen

Tabelle 5

Tabelle 4

Polymerisat

Polyéthylen
(Dichte 0,951 g/cm?

Schmelzindes 10)

Polyithylen
(Dichte 0,915 g/cm®
Schmelzindex 10)

Polyithylen
(Dichte 0,921 g/cm®
Schmelzindex 3,5)

Polydthylen
(Dichte 0,926 g/cm®
Schmelzindex 20)

Methylacrylat
(10%)-Athylen
(90%)-Copolymeri-
sat (Schmelz-

index 3,0)

Vinylacetat (10%)-
Athylen (90%)-
Copolymerisat
(Schmelzindex 2,5)

Beispiel 4

Bedingungen zur Verleihung
der Schiumbarkeit

Zugesetztes Gas

Druck (bar)

Temperatur, °C

Zeit, Stunden

Sekundiire Verschiumung
Druck des Heissdampfes, bar
Heizdauer, Sekunden

Eigenschaften des
geschédumten Produkts
Schidumungsverhéltnis

Varianz, %

Zusammendriickungskoeffizient

Wie die Ergebnisse in Tabelle 5 zeigen, ist bei Verwendung
eines organischen Gases als Treibgas der zum Verschiumen
notwendige Wirmegehalt auf Grund der latenten Wérme zum
Verdampfen des organischen Gases hoher, wodurch die Streu-
ungsbreite grosser wird. Ferner unterscheiden sich die ge-

Teilchen-
durch-
messer

3,5 mm

3,5 mm

3,5mm

3,5mm

3,5mm

3,5 mm

Dichlordi-
fluormethan

9,8
45

0,49
30

25
35
1800

10

Schéu-
mungs-
verhéltnis

24

24

24

24

24

24

Varianz

17

8,5

8,3

8,4

9,2

20

Zusammen-
driickungs-
koeffizient

1800

2300

2600

2400

1600

3600

3s . . . . .
behandelt, um ihnen Schiumbarkeit zu verleihen, worauf die
sekundiire Verschdumung vorgenommen wird.

Propan

9,8
28

0,49
30

25
30
1600

Dichlor-
difluor-
methan (20%)
Stickstoff
(80%)

9,8
80
4

0,32
30

30
10,0
2900

4 5
Stick- Luft
stoff

9,8 9,8
80 80

4 4
0,31 0,30
25 24
30 30
9,5 9,3
2800 2800

schiumten Teilchen, denen die Schidumfihigkeit verliehen wird,
65 in der Wirmeleitfahigkeit, so dass wihrend der zweiten Ver-

schdumung verschiedene Zellstrukturen gebildet werden. Hier-

durch wird der Zusammendriickungskoeffizient niedriger.



Beispiel 5

Unter Verwendung der gemiiss Beispiel 1 hergestellten se-
kundér geschdumten Teilchen werden durch Pressen verschie-
dene Formteile hergestellt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 6
genannt. Die verwendete Hohlform hat die Form eines Kastens
mit den Aussenabmessungen 300 X 300 X 100 mm. Die Dicke
der Aussenwand betrégt 25 mm. Innen sind zwei Trennwinde
(2 X 2 Platten) einer Dicke von 9 mm vorhanden. Die Formge-

Tabelle 6
Sekunddr geschdumte Teilchen:

Durchmesser, mm
Schidumungsverhiltnis
Zusammendriickungskoeffizient
(X 10%)

Verleihung der Schaumf#higkeit
Zugesetztes Treibgas

Behandlungsdruck, bar
Behandlungstemperatur, °C
Behandlungszeit, min

Methode der Zusammendriickung:
Verringerung des Teilchen-
volumens durch Zusammendriickung
Behandlungstemperatur, °C
Behandlungszeit, Sekunden

Formbarkeit

Formenfiillung im schmalen Teil
Formenfiillung im Kantenteil
Pressdauer, Sekunden

Eigenschaften des Produkts
Aussehen

Innere Verschmelzung
Verschmelzung am schmalen Teil
Raumgewicht, g/cm?

Beispiel 6

1
3,9
23
2,2
Dichlor-
difluor-
methan
12,7
65
30
6]
0
20 60
A O
X A
A O
0,033

Die folgenden Versuche werden durchgefiihrt, um die Be-
reiche der fiir die Formbarkeit erforderlichen verschiedenen Pa-

rameter zu bewerten.

Fiir die Priifung wird eine Kastenform mit den Aussenab-
messungen 200 X 400 X 100 mm und einer Aussenwanddicke
von 20 mm verwendet. In der Hohlform sind 160 mm lange und
50 mm hohe Trennwénde mit einer Dicke von 2, 3,4, 5, 6, 8, 10
bzw. 15 mm in Abstéinden von 34 mm angeordnet. Bei jeder
Formgebung wird unter den fiir die jeweiligen geschdumten
Teilchen optimalen Bedingungen erhitzt. Die Dicke der Trenn-
wand, in der die Formenfiillung mit den Teilchen 98% oder
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bung wird unter einem maximalen Wasserdampfdruck von 0,98
bar wihrend des Erhitzens durchgefiihrt. Um Verlust der
Schaumfihigkeit durch Diffusion der in die Teilchen gepressten

5 Gase zu vermeiden, werden die Teilchen, denen Schaumféhig-
keit verliehen wurde, nacheinander portionsweise in den der
Formung entsprechenden Mengen entnommen und dann unmit-
telbar zur Heissverformung in die Hohlform gefiillt.

2 3 4 5 6 7
3,9 4,5 4,5 4,5 45 4,5
23 32 32 32 32 32
2,2 2,5 2,5 2,5 2,5 2,5
Luft - - - - -
9,8 - - - - -
65 - - - - -
20 - ~ - - -
- Druckluft

- 20 30 40 50 60
- 23 23 23 23 23
- 10 15 20 25 30

(6] (6] 0] (0] (0] (0]
(0] 0] 0] 0O (0] (0]
10 20 8 10 10 12 15
A O O 0 0 (0] (0]
X A (0] (0] (0] A A
A O A (0] (0] A. A
0,033 0,032 0,033 0,035 0,040 0,043

mehr betrigt, die Zahl der Fehlstellen pro 300 mm Innenkante
der Wandoberfléche, die Zahl der Pressfehler pro 100 cm? des

Kastenbodens und die Stauchhérte TnN/cm? bei 25% Zusam-

mendriickung, pro Raumeinheit (g/cm®) der Formteile werden
bestimmt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 7 genannt.

Die Ergebnisse in Tabelle 7 zeigen eindeutig, dass die unter
Verwendung der geschdumten Teilchen gemiiss der Erfindung
hergestellten Produkte flexibler sind als die bekannten Schaum-
stoffteile und dass insbesondere auch Formteile mit Teilen von
geringer Dicke mit ausgezeichneten Eigenschaften durch Pres-

55 5en hergestellt werden konnen.

60

65
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Tabelle 7

Versuch
Nr.

(S SR I

[ JEN BN

Geschidumte Teilchen

Teilchen- Zusammen-

durchmesser, driickungs-

mm koeffizient
(X1073%)

2,0 3,5

3,9 2,2

4,5 2,2

3,1 3,6

5,5 1,6

3,5 1,2

5,5 1,0

5.9 2,3

12

Bedingungen zur
Verleihung der
Schidumfahigkeit

Zusammendriickung
auf 65% vor
Einfiillung in

die Form wie

in Beispiel 1

dto.

dto.

dto.

Beispiel 5,

Vers. 2

dto.

dto.
Zusammendriickung
auf 65% vor
Einfiillung in

die Form wie

in Beispiel 1

Kleinste
formbare
Dicke, mm

w

Zahl der Fehlstellen
am Kan- am
tenteil Boden
3 2

5 3

4 3

6 2

6 3

6 4

7 4

8 4

Stauchhérte

(N/cm?)/

Raumgewicht
(g/cm?)

14

180
170
160
180

230
200
220

1 Blatt Zeichnungen
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